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(57) TiivistelmA - Sammandrag 

Esilla oleva keksinto kohdistuu paper!- ja kartonkiteol- 
lisuudessa kfiytettyjen hydrof obiliima dispersioiden val- 
mistusprosessiin. Keksinto on seka yksinkertainen ettH 
taloudellinen tapa valnistaa hydrofobiliimadispersiota 
joko liimatoimittajan taikka paper invaloistajan tiloissa. 
Keksinto perustuu ns. korkeapaine keittimen kjiytt6Bn hy- 
drof obiliima dispersion valraistuksessa. 



Foreliggande uppf inning avser en franstSllningsprocess av 
hydrofoblin for anvSndning inom pappers- och kartongin- 
dustrin. Uppfinningen innebSr ett s&vSl enkelt sod ekono- 
miskt satt att frarastaila hydrofoblimdispersioner anting- 
en i limleverantdrens eller paperstillverkarens utrynmen. 
Uppfinningen baserar sig p& anvfindning av en sk. h6g- 
tryckskokare vid franstS lining av hydrof oblimdispersio- 
nen. 



Hydrofobiliimadispersion valmistusprosessi - 

Process for framstallning av en hydrofoblimdispersion 



Hydrofobiliimauksella tarkoitetaan paperin tai kartongin 
tekemistS enemmMn tai vahemman vettahylkivaksl. Tata oml* 
naisuutta voldaan mltata esim. nk. Cobb*testilla jossa 
mitataan veden tunkeutumista paperiin tai kartonkiin ajan 
funktiona. Tulos ilmoitetaan absorbtiona g/m^. Kunnolla 
hydrofobiliiraatussa tuotteessa arvo on yleensa < 25 g/m^ 
kun taas tuotteessa jota ei ole kasitelty hydrof obisuutta 
lisaavilla liimoilla arvo voi olla > 100 g/m^, 

Perinteisia hydrof obiliimana kaytettyja yhdisteitS ovat 
puusta peraisin olevat hartsihapot ja niiden johdannai- 
set. 

Tana paivSna paperi- ja kartonkiteollisuus on yha enemman 
siirtynyt kayttSniaan hydrof obi liimaukseen nk. neutraali- 
liiinoja jotka yleensa ovat alkyyliketeenidimeeri ( AKD) - 
taikka alkenyyli-meripihkahappoanhydridi (ASA) - pohjaisia 
yhdisteitS. 

Hydrof obi liimat toimitetaan yleensa paperi- tai kartonki- 
tehtaille vesidispersiona jossa aktiiviaineen (AKD, ASA, 
hartsin) osuus tuotteessa on 5 - 50 % valilla. ASA tyyp- 
pisen liiman ollessa kyseessa liimadispersio valmistetaan 
paasSantSisesti paperi- tai kartonkitehtaalla. 

Hydrofobiliimat lisatSMn paperi- tai kartonkikoneella 
valmistusprosessin alkuvaiheessa massasulppuun. Tietyissa 
tapauksissa naita liimoja voidaan lisSta iiiy5s valmistus- 
prosessin myShemmassa vaiheessa esim. pintaliimapuristi- 
mella. Hydrof obiliimoj en kMyttomaarat ovat yleensS 0,05 - 
2,0 % paperin tai kartongin kuivapainosta. 

Hydrofobiliiinadispersio sisSltaa aktiiviaineen (AKD, ASA, 
tai puuhartsia) lisaksi stabilointiaineita, pinta-aktii- 
visia aineita ym. lisakemikaaleja. Stabilointiaineena 
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kaytetaan rm. kationista tarkkelysta, kationisia polyety- 
leeni-iroiineja, kationisia polyakryyliamideja, gelatiinia 
tai kaseiinia. 



5 Pinta-aktiivisina aineina kSytetSan mm. natriumlignosul- 
fonaattia tai alkyylisulfonaatteja. 

Tyypillisia lisSkemikaaleja ovat biosidit, aluna ja pH- 
tdkemikaa 1 it . 

10 

Yleinen tapa valmistaa hydrof obiliimadispersio naista 
komponenteista on reaktorissa sekoittaen ja lammittaen 
valmistaa homogeeninen esiseos joka sisaltaa sopivassa 
suhteessa vetta, aktiiviainetta^ stabilointiainetta, pin- 
15 ta-aktiivisia aineita ym. mahdollisia lisakemikaaleja. 

Kun homogeeninen esiseos on aikaansaatu tSma kierrMtetSSn 
korkeapainehomogenisaattorin^ kolloidimyllyn taikka kor- 
keakierroksisen keskipakopumpun lapi yleensS useamman 

20 kerran, kunnes riittavan pieni hiukkaskoko on aikaansaatu 
(yleensa 0,1 - 10 tm) • Paine vaihtelee 50 - 500 baarin 
vSlilia ja lampotila 50 - 100*>C. Saavutettu dispersio 
ajetaan taman jalkeen lammonvaihtimen kautta tuotesaili- 
66n. Lammonvaihtimessa dispersion lampotila lasketaan < 

25 30^C. Naita periaatteita noudattavia prosesseja on kuvat- 
tu mm. julkaisuissa EP-353 212 ja EP-369 328. 

Nyt on yllattaen havaittu etta lahinnS tarkkelyksen keit- 

toa varten suunniteltu korkeapainekeitin (hoyrysuihkukei- 

30 tin eli ns. Jet-keitin) toimii erittain hyvSna disper- 

gaattorina hydrof obiliimadispersion valmistuksessa. Tal- 

lainen hSyrysuihkukeitinprosessi toimii seuraavasti: 
» * 

Esiseos valmistetaan reaktorissa 1 samalla periaatteella 
35 kuin ylla olevassa prosessissa. TamSn jalkeen seos pumpa- 
taan itse keitinosaan 2, jossa seos kohtaa korkeapainei- 
sen hoyryvirran 3, ja lampotila ja paine nousevat (paine 
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yleensa 2-15 baaria ja lampotila 100 - 200°C) . Tainan 
jalkeen ajetaan muodostunut dispersio putkimaiseen reak- 
toriin 4, jonka jalkeen paine ja lampotila lasketaan pai- 
sutinlaitteessa 5 ja ylimaSra hoyrya voidaan erottaa hoy- 
5 rylauhduttimella 6. TSmSn jalkeen muodostunut homogeeni- 
nen tuote ajetaan lammSnvaihtimen kautta tuotesMili55n. 

Prosessin kulku on esitetty kaaviomaisesti oheisessa pii- 
rustuskuvassa • 

10 

Tama prosessi poikkeaa perinteisesta prosessista seuraa- 
vasti : 

Perinteinen prosessi 

15 

Paine 50 - 500 baaria 
lampot. 50 - 100**C 

Hoyrysuihku-keitin prosessi 

20 

Paine 2-15 baaria 
lamp5t- 100 - 200*'C 

25 Hydrof obiliimadispersion valmistaminen hoyrysuihku-keitin 
tyyppisessa prosessissa mahdollistaa korkeiden kuiva-ai- 
nepitoisuuksien kSyton prosessoinnin aikana ja koska vii- 
ve keitin- ja reaktioputkessa on erittain lyhyt, yleensa 
< 2 minuuttia tSma mahdollistaa fyysisiltS mitoiltaan 

30 hyvin pienten yksikoiden kSyton, joilla on suuri valmis- 
tuskapasiteetti • 

Esim. 1 

Laboratoriomittakaavassa valmistettiin seuraavan koostu- 
35 muksen omaava steariini/palmitiinialkyyliketeenidimeeri 
(AKD) esiseos: 

vetta 800 g 

AKD 200 g 

40 Orotan SN* 3.0 g 

Raisamyl 150E** 22 g 
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*Naftaleenifonnaldehydisulfonaattikondensaatti, natrium- 
suola 

**Kationinen perunatarkkelys (DS = 0,05). 
5 TSrkkelys keitettlin ennen lls£lystM. 

TSmSl esiseos jaettlin kahteen osaan, joista toinen ajet- 
tlin 3 kertaa laboratoriokorkeapainehomogenisaattorin 
(Rannle) l^pl. Paine 200 baarla, ISmpStila TO^'C. Toinen 
10 osa ajettiin laboratoriomittakaavaisen h5yrysuihku-keit- 
timen ISpi kerran, ISmpStila 120®C, paine 3 baaria. Mo- 
lemmat emulsiot laimennettiin 12,5 % kuiva-alneeseen ja 
jaahdytettiin huonelampoiseksi, 

15 Molemmista dispersioista mitattiin seuraavat ominaisuu- 
det, viskositeetti (Brookfield) ja keskimSarSinen hiuk- 
kaskoko 

Korkeapaine- Hovrysulhku- 
20 hoinoaenisaattori keitin 

Viskositeetti 10 cP 8 cP 

Keskimaarainen 

25 hiukkaskoko 0,56 /xm 0,60 /iiQ 



Tulokslsta nahdaan etta dlsperslot ovat omlnalsuuksiltaan 
lahes Identtlset. 

Dlsperslot sailytettlln huoneenlSmmSssS yhden kuukauden 
ajan ja samat mittaukset suorltettlln uudelleen jolloin 
tulos oil seuraavanlalnen. 
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Korkeapaine- 
homoaenisaattori 



Hovrvsuihku- 
keitin 



Viskositeetti 



15 CP 



16 CP 



Keskimaar a inen 
hiukkaskoko 



0,86 fim 



0,95 im 



Tuloksista nShdaan etta molempien dispersioiden varas- 
tointikestSvyys on samaa luokkaa, 

Esim. 2 

Laboratoriomittakaavassa valmistettiin seuraavan koostu- 
muksen omaava alkenyylimeripihkahappoanhydridl* (ASA) esi- 
seos. 



* Alkenyylimeripihkahappoanhydridina kaytettiin suoraket- 
juisista Cj3 - C^Q alfaolef iineista lahtoisin olevia an- 
hydride ja. 

Tama esiseos jaettiin taas kahteen osaan, joista toinen 
ajettiin korkeapainehomogenisaattorin (paine 200 baaria 
lampotila 50«C) ja toinen hSyrysuihku-keittimen (lampoti- 
la 110<>C ja paine 1,5 baaria) lapi. 

Syntyneet dispersiot laimennettiin 7,5 % kuiva-aineeseen 
ja niista mitattiin viskositeetti ja keskihiukkaskoko. 



vetta 
ASA 

Cretan SN 
Raisamyl 150E 



900 g 
50 g 
0,5 g 
100 g 



10 
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Korkeaoaine- Hovrvsuiku- 

homoqenisaattori keitin 

Viskositeetti 600 cP 520 cP 

Keskiiaaarainen 

hlukkaskoko 0,50 Min 0,65 /im 



Tuloksista neLhdaan ettS dispersiot ovat IMhes samankal- 
taiset, Yleisesti hyvSnS hiukkaskokona tSroSn tyyppisissM 
tuotteissa pidetcian arvoa < 1 fim. 



15 
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7 

Patenttivaatimukset: 

1. Menetelma hydrofobiliiman valmistamiseksi erityises- 
ti paperinvalmistusprosessia varten, jossa alkyylimeri- 
5 pihkahappoandhydridi(ASA)-, tai alkyyliketeenidimeeri- 

(AKD)perustaisesta liiman peruskomponentista sekS siihen 
edullisesti lisStyista oheisaineista valmistetaan lammit- 
tSmaiia ja sekoittamalla liiman esiseos, ja tahMn esi- 
seokseen kohdistetaan paineenalainen ISmpo- ja mekaaninen 
10 kasittely liimadispersion aikaansaamiseksi, tunnettu sli- 
ts, etta paineenalainen kasittely suoritetaan paineessa 2 
- 15 baaria ja lampotilassa 100 - 200 ^C, alle 2 minuutin 
aikana . 

15 2. Patenttivaatiitiuksen 1 mukainen menetelma, tunnettu 

siita, etta paineenalainen kasittely suoritetaan saatta- 
malla liiman esiseos suurella nopeudella johdetun korkea- 
paineisen vesihoyryn vaikutuksen alaiseksi. 

20 Patentkrav: 

1. Forfarande for framstallning av ett hydrofoblim, sar- 
skilt for papperframstallningsprocess, i vilket av en 
alkenylbarnstensyraanhydrid(ASA)-, eller alkylketendi- 

25 mer (AKD)baserad limbaskomponent samt f oretradesvis till 
denna tillsatta tillaggsamnen framstalls genom upphett- 
ning och omroring av en limfSrblandning, och denna 
blandning utsattes f5r en varme- och mekanisk behandling 
under tryck fSr Sstadkommande av en limdispersion, kanne- 

30 tecknat darav, att behandlingen under tryck utfors i ett 
tryck p& 2 - 15 bar och en temperatur pS 100 - 200 **C, 
under en tid under 2 minuter. 

2. Forfarande enligt patentkravet 1, kannetecknat darav, 
35 att behandlingen utfors genom att utsatta limforbland- 

ningen for pSverkan av hogtrycksvattenSnga som leds med 
en stor hastighet. 



